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氧是地球上矿物和岩石最主要的组成元素，它

有三个稳定同位素分别为 16O、17O、18O。矿物和岩

石的氧同位素组成与其形成的条件、机制和物质来

源密切相关，因此氧同位素示踪是地球化学研究的

一个强有力工具。常规的氧同位素分析方法主要是

将样品粉末在真空中与 BrF5 反应后分离出氧气，经

纯化后转化为二氧化碳，然后导入气体质谱仪测

试。这种方法需要样品量大，空间分辨率低。将激

光熔样装置和传统的 BrF5 反应方法结合起来可以

减少样品用量，提高空间分辨率，已经成为一种常

用的分析手段，但是该方法不能直接实现原位微区

分析，分析过程也比较繁琐。我们最新的研究进展

表明大型二次离子质谱仪可以在 20µm 空间尺度上

实现直接原位微区快速分析。 

1  分析方法 
本研究在中国科学院广州地球化学研究所同

位素地球化学国家重点实验室的 CAMECA IMS 
1280-HR 上进行。该仪器为双离子源、双聚焦、多

接收器的大型高分辨率高灵敏度二次离子质谱仪

（Secondary Ion Mass Spectrometer，SIMS）。采用

的一次离子流为强度约 2 nA 的 133Cs，通过 10kV
加速电压后聚焦为约 10 µm 大小的束斑，以光栅扫

描方式扫描样品表面约 20 µm大小的区域采集二次

离子信号。以垂直入射的低能量电子形成电子云，

均匀覆盖于分析点附近约 100 µm 范围内来中和样

品的表面电荷效应。产生的二次离子以～10 kV 加

速电压提取后通过 50 eV 能量窗过滤，然后通过静

电场和磁场分离出 16O 和 18O，用两个法拉第杯同

时接收。质量分辨率设定为约 3000，采用核磁共振

技术保持磁场稳定。 

本研究采用锆石标样 Penglai（δ18O= 5.31‰；

Li et al., 2010）为外部标准校正仪器质量分馏, 以 
标准锆石 91500、 Qinghu、Temora 2 为未知样，检

验分析精度和校正准确度。跟 SIMS 锆石 U-Pb 定

年制靶方法一样，将四个锆石样品颗粒或者小碎片

（~200 µm 大小）固定在同一个环氧树脂靶上后磨

平抛光，使待分析的样品表面高度差不超过 5 µm。

为了避免 X-Y 效应，所有样品颗粒集中在靶中心 5 
mm 范围内（Peres et al., 2013）。每分析四个样品点

前后各分析一个标样，以这两个点的平均值计算仪

器分馏因子。获得的 16O信号强度在2×109 cps左右。

每个样品点分析采集 16 组数据，单组积分时间 4s，
加上 30s 样品表面预剥蚀时间和相对中等仪器优化

时间，单点测量时间约 3 分钟，单点测量数据内精

度一般在 0.2‰（2SE）。 

2  分析结果 
2.1  锆石 91500 

20 个分析点的 δ18O 值（相对于 VSMOW 
18O/16O=0.0020052，下同）介于 9.60 和 10.33 之间

（图 1）。其中点 15（图中红色点）的分析结果 9.60

图 1  锆石 91500 分析结果。蓝色虚线代表平均值，红色虚

线代表推荐值，红色点不在计算范围。误差棒为 2SE（下同）。 
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为一明显低于其他分析值的孤立值（不在其余点平

均值 2SD 误差范围内，下同），考虑到该分析点 16O
信号产率（二次离子信号强度与一次离子强度的比

值）明显高于其他点（9.9×108 cps/nA vs. ~9.0×108 
cps/nA），我们认为该分析点可能受到了细小的氧化

物包体影响，因此将该点排除。其余 19 个点的分

析结果平均值为 10.15±0.26（2SD），与文献推荐值

（δ18O=9.9‰；Wiedenbeck et al., 2004）在 2SD 范围

内一致。 
2.2  锆石 Qinghu 

我们对 Qinghu 锆石进行了 20 个点的分析，结

果 δ18O 值介于 5.25 和 6.30 之间（图 2）。 跟样品

91500 的点 15 一样，本样品分析点 20 的分析结果

6.30 也为一明显的孤立值（图中红色点），该分析

点 16O 信号产率同样显著高于其他点（1.0×109 
cps/nA vs. ~9.0×108 cps/nA），该分析点也不在我们

的讨论范围内。其余 19 个点给出的分析结果平均

值为 5.46±0.24（2SD），与文献推荐值（δ18O= 5.4‰；

李献华等, 2013）在 2SD 范围内一致。 
 
 
 
 
 
 
 

 
图 2  锆石 Qinghu 分析结果。 

图 3  锆石 Temora 2 分析结果。 

2.3  锆石 Temora 2 
Temora 2 锆石 20 个分析点的 δ18O 值介于 8.06

和 8.57 之间（图 3），无明显的孤立值。20 个点给

出的分析结果平均值为 8.33±0.29（2SD），与文献

推荐值（δ18O= 8.2‰；Black et al., 2004）在 2SD 范

围内一致。 

3  讨论和结论 
我们在中国科学院广州地球化学研究所利用

二次离子质谱仪成功建立了锆石原位微区氧同位

素分析方法。在一次离子流为强度约 2 nA、束斑大

小为 10 µm、样品表面扫描区域约 20 µm 的分析条

件下，分析精度（2SD）可以达到 0.3 permil 以内。

以锆石标样 Penglai 为外部标准校正仪器质量分馏，

将锆石标样 91500、Qinghu 和 Temora 2 当做未知样

的分析结果跟文献推荐值在 2SD 误差范围内一致，

证明了方法的可靠性。 
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